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Abstract of DE4329792 

In a process for producing components of fibre-reinforced ceramic, the following process steps are carried 
out: production of a green body of a fibre structure comprising carbon fibre or ceramic fibre, with a small 
proportion of organic fibres being incorporated in the fibre structure; the green body is impregnated with 
an organic binder and cured in a known manner; the fibre-reinforced component thus formed is subjected 
to a pyrolysis process, with the organic matrix being reduced to carbon at temperatures above 400 DEG 
C with exclusion of oxygen and the organic fibres being thermally degraded, so that fine channels are 
formed in their place; preparation and carrying out of a process for the deposition of ceramic matrix from 
the gas phase in the fibre-reinforced component, with the gas mixture flowing through the pores and 
channels of the fibre structure of the heated component being deposited as ceramic matrix. 
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Prufungsantrag gem. % 44 PatG ist gestellt 

@ Verfahren zur Herstellung von Bauteilen aus faserverstarkter Keramik 

(g) Bei einem Verfahren zur Herstellung von Bauteilen aus 
faserverstarkter Keramik werden die nachfolgenden Verfah- 
rensschritte vorgenommen: 

Herstellen eines Grunlings aus einer aus Kohlefaser oder 
keramischer Faser bestehenden Faserstruktur, wobei in die 
Faserstruktur ein geringer Anteil von organischen Fasern 
eingearbertet wird; 

- der Grunting wird in bekannter Weise mix einem organi- 
schen Bindemittel getrankt und ausgehartet; 

- das entstandene faserverstarkte Bauteil wird einem Pyroly- 
seprozeB unterworfen, wobei unter SauerstoffabschluB bel 
Temperaturen uber400°C die organische Matrix zu KohJen- . 
stoff reduziert wird und die organischen Fasern thermisch 
abgebaut werden, so daS an deren Stelle feine Kanale 

m entstehen; 

- Vorbereitung und Durchfuhrung eines Verfahrens zur 
Abscheidung von keramischer Matrix aus der Gasphase in 
dem faserverstarkten Bauteil, wobei die durch die Poren und 
Kanale der Faserstruktur des erhitzten Bauteils stromende 
Gasmischung als keramische Matrix abgelagert wird. 




UJ 

a 



Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

BUNDESDRUCKEREI 01.95 408 070/190 



6/31 



DE 43 : 

l 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Bauteilen aus faserverstarkter Keramik. 

Zur Herstellung von Bauteilen aus faserverstarkter 
Keramik werden zuerst Kohlefasern in einern Harzbad 
mit einem Matrixwerkstoff impragniert Bei hohen Fa- 
seranteilen oder dicht nebeneinander angeordneten Fa- 
serbundeln bereitet die anschlieBende Abscheidung der 
keramischen Matrix beim Verfahren zur Abscheidung 
von keramischer Matrix aus der Gasphase (CVI-Verfah- 
ren) aufgrund des hohen Stromungswiderstandes haufig 
groBe Probleme, so daB es zu einer ungleichen Vertei- 
lung der keramischen Matrix im Bauteil kommt Im un- 
gUnstigsten Fall erfolgt nur eine Oberflachenbeschich- 
tung der Faserstrukturen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, bei einem 
Verfahren zur Herstellung von Bauteilen aus faserver- 
starkter Keramik zu ermdglichen, daB die keramische 
Matrix im gesamten Bauteil gleichmaBig verteilt wird. 

Diese Aufgabe wird durch die im Anspruch 1 gekenn- 
zeichneten Merkmale geldst. Vorteilhafte Weiterbildun- 
gen der Erfindung sind in den Unteranspruchen gekenn- 
zeichnet. 

Der wesentliche VorteU der Erfindung besteht in der 
gezielten reproduzierbaren Herstellung definierter Ka- 
nale in dem faserverstarkten Bauteil, die eine gerichtete 
Steuerung des Gasflusses und somit eine gleichmSBige 
definierte Verteilung der keramischen Matrix beim Ver- 
fahren zur Abscheidung der keramischen Matrix aus der 
Gasphase ermoglicht. Das Einarbeiten der zusatzlichen 
organischen Fasern, wie Aramid- oder Polyethylenfa- 
sern, kann dabei in einfacher Weise direkt bei der Her- 
stellung des Grunlings ohne nennenswerten Mehrauf- 
wand erfolgen. Durch die Anzahl, Dicke und Form der 
verwendeten organischen Fasern laBt sich die Art der 
KanSle in dem Bauteil variieren und somit auf die An- 
forderungen der nachfolgenden Abscheidung der kera- 
mischen Matrix optimieren. 

Die Erfindung wird nachstehend anhand von in der 
Zeichnung dargestellten Ausfuhrungsbeispielen erlau- 
tert.Eszeigen: 

Fig. 1 die Herstellung eines Rohrgrunlings mit Hilfe 
der Wickeltechnik; 

Fig. 2 ein aus dem Griinling von Fig. 1 entstandenes 
Rohr im Schnitt nach Durchfuhrung eines Pyrolysepro- 
zesses; 

Fig. 3 einen Ausschnitt entsprechend dem Punkt III 
aus der Fig. 2; 

Fig. 4 der Verlauf einer thermo-graphischen Analyse 
von Aramid; 

Fig. 5 Schema zur Durchfuhrung eines Verfahrens 
zur Abscheidung von keramischer Matrix aus der Gas- 
phase angewendet am Rohr von Fig. 2; 

Fig. 6 ein Griinling aus Kohlefasergewebe mit einge- 
arbeiteten organischen Fasern in vergroBerter Darstel- 
lung; 

Fig. 7. eine aus dem Griinling entsprechend Fig. 6 ent- 
standene Platte nach Durchfuhrung des Pyrolysepro- 
zesses und 

Fig. 8 Schema zur Durchfuhrung des Verfahrens zur 
Abscheidung von keramischer Matrix aus der Gasphase 
angewendet auf die Platte nach Fig. 7. 

In der Fig. 1 ist als erstes Ausfuhrungsbeispiel darge- 
stellt, wie auf einen Graphitkern 1 Wicklungen von 
Kohlefasern 2 und parallel dazu von organischen Fasern 
aus Aramid 3 aufgebracht werden. Die Aramidfasern 3 
haben etwa einen Gewichtsanteil von 5% der Kohlefa- 
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sern 2. Aus den Wicklungen entsteht ein Rohrgrunling 4. 
Zur Vorfixierung der Wickelstruktur werden beide Fa- 
sermaterialien mit einem organischem Bindemittel auf 
Phenolharzbasis beschichtet, wobei ein Bindemittelan- 
5 teil von 5 bis 10 Gewichts-% ausreichend ist Nach Aus- 
harten des Phenolharzes bei etwa 140°C ist die Herstel- 
lung des Rohrgrunlings 4 abgeschlossen. Im AnschluB 
daran wird ein PyrolyseprozeB durchgefuhrt Dabei 
wird unter SauerstoffabschluB bei Temperaturen von 
io uber 400° C die organische Matrix zu Kohlenstoff redu- 
ziert Gleichzeitig entstehen durch den thermischen Ab- 
bau der Aramidfasern 3 freie Kanale, die in dem Rohr- 
bauteil 4a erhalten bleiben. In dem in der Fig. 3 gezeig- 
ten Ausschnitt aus dem in Fig. 2 im Querschnitt darge- 
is stellten Rohrbauteil 4a sind die aus den Aramidfasern 3 
entstandenen Kanale 5 zwischen den Kohlefasern 2 er- 
sichtlich. Durch Variation der Anzahl, Dicke, Form und 
Onentierung der Aramidfasern 3 laBt sich die Art der 
Kanale 5 auf einf ache Weise variieren und fur die weite- 

20 re Verarbeitung optimieren. 
Zur Veranschaulichung des thermischen Abbaus von 

organischen Fasern unter Warmeeinwirkung ist in 
Fig. 4 fur Aramid das Ergebnis einer thermo-gravime- 
trischen Analyse dargestellt Dabei ist auf der Ordinate 
25 das Problemgewicht in % und auf der Abszisse die Tem- 
peratur in °C dargestellt Man erkennt, daB fur den Py- 
rolyseprozeB eine Tempera tur von 550 bis 600° C aus- 
reichend ist, weil bei hoherer Temperatur nur noch ein 
geringer Gewichtsverlust stattfindet Andere Thermo- 
30 plaste oder organische Werkstoffe in Faserform haben 
einen ahnlichen Verlauf bei einer thermo-gravimetri- 
schen Analyse. 

Im AnschluB an den PyrolyseprozB wird das Rohr- 
bauteil 4a fur ein Verfahren zur Abscheidung der kera- 
35 mischen Matrix aus der Gasphase (CVI-ProzeB) vorbe- 
reitet Dazu wird entsprechend Fig. 5 das Rohrbauteil 
4a auf beiden Seiten mit gleichen Graphitdeckeln 6 ver- 
schlossen, die mit einem Schraubbolzen 7 mit Doppelge- 
winde zusammengehalten sind An dem anderen Gehau- 
40 sedeckel 6 ist eine durch einen Pfeil 8 gekennzeichnete 
Offnung zum Einleiten der Gase angeordnet Als Gase 
konnen z. B. Methan, Wasserstoff und Argon zwecks 
Infiltration des Rohrbauteils 4a mit Pyro-Kohlenstoff 
bzw. Methyltrichlorsilan, Wasserstoff und Argon 
zwecks Infiltration mit Siiiziumcarbid verwendet wer- 
den. Die gesamte Apparatur wird anschlieBend auf etwa 
1000°C erhitzt, wobei die durch die Poren stromende 
Gasmischung die durch die Pfeile 9 angedeutet ist, zu 
C/C-Verbundwerkstoff bzw. zu C/SiC-Verbundwerk- 
stoff reduziert wird und sich als keramische Matrix in 
der Faserstruktur ablagert Durch die geschaffenen Ka- 
nale 5 ist eine gezielte und gleichmaBige Ablagerung 
der keramischen Matrix in dem Rohrbauteil 4a realisier- 
bar. Die Abscheidung erfolgt zunachst bevorzugt in den 
55 Bereichen mit hohen Stromungsdurchsatzen (groBen 
Kanalen 5) in der HauptdurchfluBrichtung. 

In den Fig. 6 bis 8 ist als zweites Ausftihrungsbeispiel 
die Herstellung einer ebenen Platte aus faserverstarkter 
Keramik dargestellt. In der Fig. 6 ist die Fertigung eines 
60 Grunlings von einer besonders in der Hohe stark ver- 
groflert dargestellten Platte 10 gezeigt Die Platte 10 
besteht aus einem Kohlefasergewebe mit SchuBfSden 
11 und Kettfaden 12, in die mit HUfe der Nahtechnik 
organische Fasern 13 aus Aramid eingenaht sind. Der 
65 Nahtabstand sowie die Stichweite der Aramidfasern 13 
werden durch die Dichte des Gewebes und dessen Dik- 
ke vorgegeben und sind bei der Herstellung einfach zu 
variieren. Zur Vorfixierung des Grunlings 10 wird das 



DE 43 29 

3 

vern§hte Gewebe mit einer Losung aus einera organi- 
schen Binder auf Phenolharzbasis getrankt, wobei der 
Bindemittelanteil ira Gewebe etwa 10 Gewichts-% be- 
tragt Nach Verdampfen des Losemittels wird unter 
Druck das Bindemittel bei etwa 140°C ausgehartet, wo- 5 
mit die Herstellung des Griinlings 10 abgeschlossen ist 
Im AnschluB daran wird der PyrolyseprozeB durchge- 
fuhrt Dabei werden bei iiber 400° C unter Sauerstoffab- 
schluB die organische Matrix und die Aramidfasern 13 
zu Kohlenstoff reduziert Gleichzeitig entstehen durch 10 
den thermischen Abbau der Aramidfasern 13 entspre- 
chend Fig. 7 feine Kanale 14, deren Anzahl und Form 
durch die Machart vorgegeben ist Dabei entsteht das 
Plattenbauteil 10a. 

Nach AbschluB des Pyrolyseprozesses wird die Platte 15 
10a fur das Verfahren zum Abscheiden der keramischen 
Matrix aus der Gasphase entsprechend Fig. 8 vorberei- 
tet Dazu wird die Platte 10a zwischen einer oberen 
Platte 15, einer unteren Platte 16 und zwei RohrstQcken 
17 und 18, alle aus Graphit, eingespannt Durch ein in die 20 
untere Platte 16 eingebautes Winkelrohr 19 wird ent- 
sprechend dem Pfeil 20 die Gaszufuhr unter Druck ein- 
geleitet Dabei kann das eingeleitete Gas nur durch die 
in der Platte 10a befindlichen Kanale 14 und vorhande- 
ne Poren hindurchtreten. Die Vorrichtung wird auf etwa 25 
1000°C erwarmt, wobei das durch die Kanale 14 bzw. 
Poren der Platte 10a stromende Gas zu Kohlenstoff 
bzw. Siliziumcarbid reduziert wird Durch unterschiedli- 
che GroBe und Dichte der Kanale 14 wird die Abschei- 
dung durch gezielte Einstellung der Stromungsge- 30 
schwindigkeiten und Durchlassigkeiten bei unterschied- 
lichen Plattenstarken oder Webstrukturdichten gesteu- 
ert Dadurch ist eine gleichmaBige Verteilung der kera- 
mischen Matrix in der fertigen Platte 10a gewahrleistet 

35 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Bauteilen aus fa- 
serverstarkter Keramik, gekennzeichnet durch die 
nachfolgenden Verfahrensschritte: 40 

— Herstellen eines Griinlings aus einer aus 
Kohlefaser oder keramischen Faser bestehen- 
den Faserstruktur, wobei in die Faserstruktur 
ein geringer Anteil von organischen Fasern 
eingearbeitet wird; 45 

— der Grunling wird in bekannter Weise mit 
einem organischen Bindemittel getrankt und 
ausgehartet; 

— das entstandene faserverstarkte Bauteil 
wird einem PyrolyseprozeB unterworfen, wo- 50 
bei unter SauerstoffabschluB bei Temperatu- 
ren uber 400° C die organische Matrbc zu Koh- 
lenstoff reduziert wird und die organischen Fa- 
sern thermisch abgebaut werden, so daB an 
deren Stelle feine Kanale entstehen; 55 

— Vorbereituhg und Durchfuhrung eines Ver- 
fahrens zur Abscheidung von keramischer Ma- 
trix aus der Gasphase in dem faserverstarktem 
Bauteil, wobei die durch die Poren und Kanale 
der Faserstruktur des erhitzten Bauteils stro- 60 
mende Gasmischung als keramische Matrix 
abgelagert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als organische Fasern Therrooplastfa- 
sern, wie Aramidfasern oder Polyethylenfasern 65 
verwendet werden. 

3. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Anteil an Thermoplastfasern 
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an dem GrQnling zwischen 5 und 10 Gewichts-% 
betragt 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Bindemittel fur die Trankung des 
GrGnJings eine Ldsung auf Phenolharzbasis ver- 
wendet wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Anteil des Bindemittels am Gran- 
ting zwischen fiinf und zehn Gewichts-% betragt 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die durch die Poren und Kanale des 
Bauteils flieBende Gasmischung aus Methan, Was- 
serstoff und Argon zwecks Infiltration mit Pyro- 
Kohlenstoff besteht. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die durch die Poren und Kanale des 
Bauteils flieBende Gasmischung aus Methyltri- 
chlorsilan, Wasserstoff und Argon zwecks Infiltra- 
tion mit Siliziumcarbid besteht 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die gesamte Vorrichtung zur Durch- 
fuhrung des Verfahrens zur Abscheidung von kera- 
mischer Matrix aus der Gasphase auf etwa 1000°C 
erhitzt wird 
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